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Hydrophobe Kieselsaure 

Die Erfindung betrifft eine hydrophobe, pyrogen hergestellte 
Kieselsaure, ein Verfahren zu ihrer Herstellung und ihrer Ver- 
wendung. 

Es ist bekannt, hydrophile, pyrogen hergestellte Kieselsaure 
zu verdichten (EP 0 280 854 Bl) . Nachteiligerweise nimmt mit 
zunehmender Stampf dichte, beziehungsweise Schuttgewicht die 
Verdickungswirkung linear ab. Zusatzlich nimmt die Dispergier- 
barkeit mit zunehmender Dichte ab. Dies zeigt sich durch eine 
unerwunschte Stippenbildung . Eine hydrophile, pyrogen herge- 
stellte Kieselsaure kann daher nach der Verdichtung nur fur 
eine begrenzte Anzahl von Einsatzzwecken verwendet werden. 

Gegenstand der Erfindung ist eine hydrophobe, pyrogen herge- 
stellte Kieselsaure, welche dadurch gekennzeichnet ist, daB 
sie eine Stampf dichte von 55 bis 200 g/1 aufweist. 

Bevorzugt kann die Stampfdichte 60 bis 200 g/1 betragen. 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur 
Herstellung der hydrophoben, pyrogen hergestellten Kieselsaure 
mit einem Schuttgewicht von 55 bis 200 g/1, welches dadurch 
gekennzeichnet ist, daft man pyrogen hergestellte Kieselsaure 
auf bekanntem Wege hydrophobiert und anschlieftend verdichtet. 

Bevorzugt kann die Hydrophobierung mittels halogenf reier Sila- 
ne erfolgen. Der Chlorid-Gehalt der Kieselsaure kann gleich 
oder unter 100 ppm, bevorzugt 10 bis 100 ppm betragen. 

Die Verdichtung kann mittels eines Walzenverdichters erfolgen. 
Bevorzugt kann die Verdichtung mittels eines Prefibandf liters 
gemaft EP 0 280 851 Bl erfolgen. 

Als hydrophobe, pyrogen hergestellte Kieselsaure konnen zum 
Beispiel die Kieselsauren : 

Aerosil R 812 oder Aerosil R 812S, mit der Gruppierung 
-0-Si (CH 3 ) 3 
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Aerosil R 202, Aerosil MS 202, Aerosil MS 202, Aerosil R 106 

-pH 3 " 



oder Aerosil R 104, mit der Gruppierung 



-Si-0 
I 

CH 3 



0 

Aerosil R 805 mit der Gruppierung 0-^Si-C 8 H 17 

O 

verwendet werden. 

Die erf indungsgemafie hydrophobe, pyrogene Kieselsaure mit ei- 
nem Stampf gewicht von 55 bis 200 g/1 weist die folgenden Vor- 
teile auf : 

Auf Grund der hoheren Stampfdichte sind die Transportkosten 
deutlich niedriger . 

Nach der Dispergierung liegt die erf indungsgemafte Kieselsaure 
in kleineren Aggregaten vor. Das heifit: Die Dispersionen sind 
f einteiliger, weil die erf indungsgemafte Kieselsaure besser 
dispergierbar ist. 

Die mit der erf indungsgemafcen Kieselsaure hergestellten Dis- 
persionen weisen einen kleineren Grindometerwert auf. 

Sowohl die Transparenz, gemessen an UV-Transmission, als auch 
die visuelle Durchsichtigkeit der Dispersionen werden durch 
die Verwendung der erf indungsgemaften Kieselsaure deutlich ver- 
bessert. 

Die Dispersionen, die die erf indungsgemafte Kieselsauren ent- 
halten, zeigen eine deutlich erhdhte Stabilitat, weil die Se- 
dimentationsneigung deutlich geringer ist. 

Ein weiterer Vorteil der erf indungsgemaften Kieselsaure ist die 
reduzierte Staubbildung bei der Einarbeitung und die deutlich 
herabgesetzte Einarbeitungs- beziehungsweise Benet zungszeit in 
zum Beispiel flussige Systemen. 



Die Hydrophobie ist bei der erf indungsgemafien Kieselsaure ge- 
geniiber der hydrophoben, pyrogenen Kieselsaure mit niedrigerem 
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Schuttgewicht unverandert. Auch die Verdickungswirkung ist un- 
verandert. 

Bei spiel 1 

Es werden verschiedene hydrophobe, pyrogen hergestellte Kie- 
selsauren untersucht, wobei verschiedene Verdichtungszustande 
gegeniibergestellt werden . 

Es bedeuten: 

lose = pulverf ormige, unveranderte Kieselsaure 

CF = mit Carterfilter verdichtete Kieselsaure 

W 60 = auf eine Stampf dichte von ca. 60 g/1 verdichtete 
Kieselsaure 

W 90 = auf eine Stampf dichte von ca . 90 g/1 verdichtete 
Kieselsaure 

Untersucht werden die Aerosil-Typen R 202, US 202, US 204, R 
812, R812S und R 805. Die Ergebnisse sind in der Tabelle 1 
auf gef iihrt . 

Die Methanolbenetzbarkeit zeigt Figur 3. 

Der Verdichtungsgrad hat praktisch keinen nennenswerten Ein- 
flu£ auf die Hydrophobie, beurteilt nach der Methanolbenetz- 
barkeit nach Corning Glass. Auch die Viskositat zeigt keine 
deutliche systematische Abhangigkeit von der Stampf dichte . 
Insbesondere bei R 812 wird die Dispergierbarkeit mit steigen- 
der Dichte besser. R 812 S, das mehr SiOH-Gruppen enthalt als 
R 812, zeigt obiges Phanomen weniger deutlich. 

US 202 und US 204 sind rheologisch gut miteinander vergleich- 
bar und AEROSIL R 202 unterlegen. 

Die verdichteten Varianten zeigen iiberraschender Weise insbe- 
sondere bei R 812, R 202 und US 202/4 eine urn bis zur Halfte 
verkurzte Einarbeitungszeit . Ferner zeigen die verdichteten 
Kieselsauren eine geringere Staubentwicklung . 
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Rhlogiische Priif ung : 

Polymer: Araldit M 

Thixmittel: R 202 und R 812 

Zusatz: - 

5 Probe A R 812 10 kg 2-10123 

Herstellungsdatum der Probe: 24.02.1994 Spindel:5 



Lag. Zeit 
in Tagen 


5 Upm 
[mPa*s] 


50 Upm 
[mPa*s] 


T. -I . 


0 


16600 
80-85 p 


4460 


3, 72 


Probe A R 812 15 kg 1,0/8 min 
Herstellungsdatum der Probe: 24. 


02. 1994 


Spindel : 5 


Lag. Zeit 
in Tagen 


5 Upm 
[mPa*s] 


50 Upm 
[mPa*s] 


T.-I. 


0 


15100 
50-60 |J 


4060 


3 , 72 


Probe A R 812 20 kg 0,6/14 min 
Herstellungsdatum der Probe: 24. 


02.1994 


Spindel : 5 


Lag. Zeit 
in Tagen 


5 Upm 
[mPa*s] 


50 Upm 
[mPa*s] 


T. -I . 


0 


15100 
50-60 |J 


4020 


3 , 73 



Die Verdichtung kann eine Art Vordispergierung darstellen. 
15 Entsprechend erhohen sich mit der Stampfdichte die Effekti- 
vitatswerte, das heiftt die effektiv vorliegenden Teilchen 
in der Ethanoldispersion werden kleiner und die verdichte- 
ten Proben setzen sich deutlich weniger ab. 
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Entsprechend ist in Araldit der Grindometerwert der ver- 
dichteten Proben giinstiger. Da die grofteren Teilchen aber 
maftgeblich -die Verdickungswirkung beeinf lussen, geht diese 
mit der Verdichtung geringfiigig zuriick. 

5 Der Graphik mit den Ef f ektivitatswerten kann man entnehmen, 
daft die hoch verdichtete AEROSIL R 812-Probe zwar noch mit 
dem Ultra-Turrax (0965), aber nicht mehr mit dem Dissolver 
(0955) auf geschlossen werden kann. Aufgrund der geringeren 
Oberflache von AEROSIL R 202 (und der damit prinzipiell 
10 besseren Dispergierbarkeit ) tritt dieses Phanomen bei AERO- 
SIL R 202 kaum auf. 




Mit steigender Verdichtung werden die effektiv vorliegenden 



Teilchen in einer Ethanoldispersion also kleiner und die 
Streuung im 90-Grad-Winkel aufgrund der Rayleigh-Streuung 
15 grofter. Die Totalstreuung (uber alle Winkel) wird aber 

kleiner, die Proben werden fur das Auge deutlich transpa- 
renter, was auch die UV-Transmissionsspektren belegen. 

Die Verdichtung hat keinen Einfluft auf die Hydrophbie, die 
mit der des Standardmusters jeweils weitgehend uberein- 
2 0 stimmt. 

Beispiel 3 



Untersuchung des Einflusses einer hoheren Verdichtung auf 
anwendungstechnische Eigenschaf ten 




Pa ten -tan sp r uche 

1. Hydrophobe, pyrogen hergestellte Kieselsaure, dadurch 
gekennzeichnet , daft sie eine Stampfdichte von 55 bis 200 
g/1 aufweist. 

2. Verfahren zur Herstellung der hydrophoben, pyrogen her- 
gestellten Kieselsaure gemaft Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daft man pyrogen hergestellte Kieselsaure auf 
bekanntem Wege hydrophobiert und anschliefiend verdich- 
tet . 



3. Verwendung der hydrophobe, pyrogen hergestellte Kiesel- 
saure gemafl Anspruch 1 zur Herstellung von Dispersionen . 




Zusammenf assung 

Hydrophobe Kieselsaure 

Hydrophobe, pyrogen hergestellte Kieselsaure mit einer 
Stampfdichte von 60 bis 200 g/1 wird hergestellt, indem man 
pyrogen hergestellte Kieselsaure hydrophobiert und an- 
schliefiend verdichtet. Sie kann zur Herstellung von Disper- 
sionen verwendet werden. 
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